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Shaped cellulosic bodies and especially cellulosic fibers or filaments are produced by precipitatinq 
cellulose from a solution containing cellulose and NMMO. To allow elevated concentrations of NMMO ii 
the precipitating bath without detriment to the properties of the fibers or filaments produced the 
temperature of the precipitating bath is held at most at 0 DEG C 
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(54) VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON CELLULOSEFORMKtJRPERN 

(57) Zur Herstellung von Celluloseformkorpern aus einer 
Lasting von Cellulose in N-Methylmorpholin-N-<)xid (NND) 
und Wasser wird die Losung geformt und anschlieflend die 
Cellulose in einem Tallbad, das Wasser und Nf-M) ent- 
halt, ausgefallt. ErfindungsgemaB betragt die Tempera- 

tur des Fallbades hochstens 0 0 C; dadurch kann die 
NmD-Konzentration im Fallbad erhdht werden, ohne die 
Eigenschaften der hergestellten Celluloseformkbrper zu 
verschlechtem. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft ein Veif ahren zur Herstellung von CelluloseformkGrpem aus einer Lfisung 
von Cellulose in N-Methy Imoipholin-N-oxid (NMMO) und Wasser, bei dem die Los ung geformt and anschlie&end 
die Cellulose in einem Fallbad, das Wasser und NMMO enthalt, ausgefUllt wird. 

Es ist z, B. aus der US-PS 4 196 282 bekannt, eine LGsung von Cellulose in N-Methylmorpholin-N-oxid Qm 
5 folgenden mil NMMO abgekiirzt) und Wasser herzustelkn. CelluloselOsungen weiden z, B. zur Herstellung von 
Cellulosefasem oder anderen Formktirpern auf Cellulosebasis benStigt Zu diesem Zweck wird die LOsung durch 
Spinndiisen in ein Fallbad extrudiert Die Verwendung eines Gemisches von NMMO und Wasser als LOsungsmittel 
hat verschiedene Vorteile; vor allem ist hervorzuheben, daB ein (nahezu) geschlossener Lflsungsmittelkreislauf 
mbglich ist, sodaB die Umweltbelastung sehr gering gehalten werden kann. 
10 Beim NMMO-ProzeB wird die in NMMO und Wasser gelOste Cellulose in einem NMMO-haltigen Fallbad 

koaguliert Die Faser wird dann gewaschen, das Waschwasser in das Fallbad ruckgefOhrt und das Fallbad wird 
eingedampft Das Destillat wird zum Waschen der Faser verwendet (s. o.), und das NMMO-Konzentrat wird 
wiederum zur erneuten Lflsungsherstellung verwendet 

Im Fallbad war die NMMO-Konzentration bisher auf ca 20 % bis 25 % iimitiert, da bei htiheren Konzentrationen 
15 die textilmechanischen Eigenschaften der Faser beeintrachtigt wurden. Es ware jedoch wUnschens wert, die NMMO- 
Konzentration im Fallbad zu heben, urn anschlie&end weniger Wasser aus dem Fallbad verdampfen zu mussen. 

Es ist somit Aufgabe der vorliegenden Erfindung, das Verf ahren der eingangs genannten Art so auszugestalten, 
daB aueh bei hohen NMMO-Konzentrationen im Fallbad gute Fasereigenschaften erhalten weiden. Diese Aufgabe 
wird erfindungsgemaU dadurch gelost, daB die Temperatur des Fallbacks hbchstens 0 °C betragt 
20 Uberraschenderweise wurde namlich gefunden, daB man NMMO-Konzentrationen bis iiber 40 % im Fallbad 

anwenden kann.wenn man die FaHbadtemperatur auf unter 0 °C herabsetzt 

Anhand der folgenden Beispiele wird die Erfindung mit dem Stand der Technik verglichen, urn die oben 
aufgestellten Behauptungen zu untermauern. 

25 Beispiele 1 bis 6: 

2276 g Zellstoff (Feststoff- oder Trockengehalt 94 %, DP 750 [DP = Durchschnittspolymerisationsgrad], 
alphas 98 %) und 0,02 % Gallussaurepropylester werden in 26139 g 60 %-iger w&Briger N-Methylmorpholin-N- 
oxid-Ltisung suspendiert; danach wird walirend 2 Stunden bei 100 °C und einem Vakuum von 50 bis 300 mbar 
9415 g Wasser abdestilliert Diedabei entstandene Spinnlosung hatte folgendeZusammensetzung: Cellulose: 10 %, 

30 Wassen 12 %,NMMO: 78 %. Sie wurde durch eine Dfise mit 589 Lochern (Dusenlochdurchmesser 130 yari) gepreBt 
Die Spinn temperatur betrug dabei 75 °C Die entstandenen Fasern wurden - nach Yerstreckung in einem Luf tspalt 
- in einem NMMO-haltigen Fallbad ausgefallt. Der Titer, die NMMO-Konzentration im Fallbad und die Temperatur 
des Fallbacks sind fur die einzelnen Beispiele in Tabelle 1 angegeben; aus dieser Tabelle sind auch die sich jeweils 
ergebenden Fasereigenschaften zu entnehmen. Dabei bedeutet 
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FFk Faserfestigkeit (konditioniert) 
FDk Faserdehnung (konditioniert) 
SF Schlingenfestigkeh 
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1,62 


0 


15 


47,8 


10,9 


18,1 


2 


1,65 


21 


11 


46,4 
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1,68 
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-2,1 


47,1 


113 
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1,85 


40 


-1.3 
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21,9 
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Beispiele 1 und 2entsprechen dem Stand der Technik; es wild ira Fallbad rcines Wasser (Beispiel l)bzw. Wasser 
mitca.20 %NMMO(Beispiel2) verwendet; dieF^adtemperamrensindrelativhoch(15bzw. 11 °Q.Dieindiesen 
Fallbadem ausgefBHten Cellulosefasem haben befiriedigende Eigenschaften, Bei Beispiel 3 wurde versucht, die 
NMMO-Konzentration im RUIbad auf 40 % anzoheben; dadurcb werden die Fasereigenschaften aber deutlich 
schlechter. Beispiele 4 bis 6 sind erfmdungsgeraaBe Beispiele, das heiBt die Temperatmen betragen hOchstens 0°C. 
Wie man sieht, wirkt sich bei diesen Temperature* eine Erhtih ung der NMMOKonzentration im Fallbad wesentlich 
weniger auf die Fasereigenschaften aus; so ist z. B . die Faser nach Beispiel 5 durchaus gleichwertig mil der nach 
Beispiel 1. 
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Verfahren zur Heistellung von CeUulosefonnkGrpern aus einer LOsung von Cellulose in N-Methylmorpholin-N- 
oxid (NMMO) und Wasser, bei dem die LCsung geform t und anschlieBend die Cellulose in einem Fallbad, das Wasser 
und NMMO enthSUt, ausge&llt wird, dadurch gekennzeichnet, daB die Temperatur des Failbades hOchstens 0 °C 
betr^gt 



